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© Ubergangsmetallchalkogenid der Zusammensetzung MX 2 , Verfahren zur Herstellung von MX 2 -Material und 
dessen Verwendung 

MX 2 -Material - mit M - Mo, Ru, Rh, W, Re, Os, lr und X - 
S, Se, Te - soli mit geringer, in bestimmten Bereichen liegen- 
der TeilchengroSe zur VerfCigung stehen, damit die Eigen- 
schaften abhangig von der Teilchengro&e besser nutzbar 
sind. 

Pulverisiertes MX 2 -Material bildet in einer Flussigkeit unter 
Ultraschall sine kolloidale Losung. in der die Materialteil- 
chen in der gewunschten KorngroSenverteilung enthalten 
sind. 

Schmier- und Korrosionsschutzmittel sowie Guellenmateri- 
al fur die Erzeugung von Materialschichten mit photochemi- 
schen, photoelektrischen bzw. elektrochemischen Eigen- 
schaften. 
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Beschreibung 



Die Erfindung bezieht sich auf ein Obergangsmetall- 
chalkogenid der im Oberbegriff des Patentanspruches 1 
genannten Art sowie auf die Herstellung solchen Mate- 5 
rials in geringer KorngroBe und dessen Verwendung. 

Material der Zusammensetzung MX2 mit M = Mo, 
Ru, Rh, W, Re, Os, Ir und X = S, Se, Te ist als solches 
bekannt Es weist Schichtgitterstruktur auf, die auf star- 
ken ionischen Bindungen innerhalb der Schichten und 10 
geringen Van-der-Waal-Kraften zwischen den einzel- 
nen Schichten beruht, und zeigt Halbleitereigenschaf- 
ten. 

In Form von kolloidal in waBrigen Losungen verteil- 
ten Teilchen sind schon mehrere Halbleitermalerialien 15 
untersucht worden. Dies ist jedoch nach derzeitigem 
Wissensstand noch nicht mit Chalkogeniden von Uber- 
gangsmetallen geschehen. Ein Hinderungsgrund dafur 
kann darin bestehen, daB bei der Erzeugung von Halb- 
leitermaterial in kolloidaler Verteilung auf einem iibh- 20 
chen chemischen Weg, dh. durch Ausf alien von Metall- 
ionen mittels eines Wasserstoff-Chalkogenids, die Uber- 
gangsmetalle, unter diesen zJ3. Molybdan — Mo — und 
Wolfram — W — , in ihrer fur die erwahnten Untersu- 
chungen unerwunschten geringen Wertigkeit auftreten. 25 

Es ist hier iibrigens bislang nicht bekannt geworden, 
ob extern schon einmal die Aufgabe gestellt und gelost 
wurde, MX2-Material mit geringer, in bestimmten Be- 
reichen liegender TeilchengroBe zu erhalten. 

Die technische Lehre gemaB der Erfindung, die un 30 
Patentanspruch 1 angegeben ist, hat zunachst als Ergeb- 
nis, daB Ubergangsmetallchalkogenide in kolloidaler 
Verteilung bezuglich ihrer Absorptionsspektren durch- 
aus vergleichbar sind mit Filmen desselben Materials. Es 
zeigt sich jedoch iiberraschend eine Abhangigkeit zwi- 35 
schen TeilchengroBe und Uchtwelienlange in den Ab- 
sorptionsspektren. Das bedeutet, daB das MX2-Matenal 
bezuglich unterschiedlicher Anwendungszwecke allein 
durch Auswahl bestimmter TeilchengroBenverteilun- 
gen optimierbar ist 40 

In Ausgestaltung dieser technischen Lehre wird im 
Patentanspruch 2 ein Verfahren zur Herstellung von 
MX2-Material mit reproduzierbarer Verteilung der 
TeilchengroBe angegeben. Die OberfQhrung des 
MX 2 -Materials mittels Ultraschallbehandlung in ein 45 
FColIoid ist mit geringem Aufwand verbunden und fuhrt 
nicht zu den weiter oben erwahnten Nachteilen bezug- 
lich Wertigkeit, mit der das Obergangsmetall auf tritt 

AuBerdem hat sich als ein erheblicher Vorteil heraus- 
gestellt, daB die kolloidale Losung sehr stabil ist und 50 
gute Moglichkeiten zur Weiterverarbeitung des 
MX2-Materials, z.B. fur Spruhprozesse oder fur Nieder- 
schlagsbildungen auf elektrochemischcm Wege, bietet 

Bevorzugte Ausfuhrungsformen des erfindungsge- 
maBen Herstellungsverfahrens sind in den Anspruchen 55 
2 bis 8 angegeben. Die Anspruche 9 bis 11 betreffen 
einzelne, sehr unterschiedliche Verwendungen. Diese 
sowie weitere Einzelheiten der Erfindung werden nach- 
folgend naher erlautert 

Allein schon die Moglichkeit, bei einem Material die 60 
Eigenschaften unterschiedlichster Art in Abhangigkeit 
von der TeilchengroBe untersuchen und bestimmen zu 
konnen, eroffnet fur dessen bisherige Anwendungen ge- 
zieltere MaBnahmen sowie haufig auch neue Einsatzge- 
biete. Der Zerkleinerung solchen Materials durch Ultra- 65 
schall kommt dessen Schichtgitterstruktur — nicht nur 
bei MX2-Material — sehr entgegen. Chemische Veran- 
derungen des Materials sind dabei kaum zu erwarten; 



zur Erhohung der Sicherheit in dieser Hinsicht kann die 
Ultraschallbehandlung statt unter Luft auch unter Inert- 
gas, zJi. Ar/N2, erfolgen. . 

Letztlich dienen die Materialtedchen als solche w ln- 
rem gewunschten BCorngroBenbereich einem bestimm- 
ten Zweck. Als ein bedeutsamer Vorteil erweist sich 
jedoch die Form koDoidaler Losung. Als Dispersions- 
mittel eignen sich destilliertes Wasser sowie orgamsche 
Losungsmittel, z.B. Benzol Toluol, Xylol, Mesitylen, ver- 
schiedene Ether. 

Fur die Ultraschallbehandlung konnen marktgangige 
Gerate eingesetzt werden. Diese arbeiten uberlicher- 
weise mit Frequenzen ab ca. 20 kHz und bis zu 1 MHz. 
Hohere Frequenzen, also kurzere Wellenlangen, lassen 
bei der Zerkleinerung des Materials geringere Korn- 
groBen erwarten. Die Verteilung der KorngroBen hangt 
unmittelbar von der Dauer der Ultraschallbehandlung 

• i_ • 1 
Zum Trennen der KorngroBenbereiche 1st es zweck- 

maBig, bewahrte Methoden wie Zentrifugieren und Fil- 

trieren anzuwenden. 

Als Verwendung von MX 2 -MateriaI mit den Zusam- 
mensetzungen und den TeilchengroBenverteilungen ge- 
maB der Erfindung haben sowohl Schmier- und Korro- 
sionsschutzmittel als auch Quellenmaterial fur die Er- 
zeugung von Materialschichten mit photochemischen, 
photoelektrischen bzw. elektrochemischen Eigenschaf- 
ten in Abhangigkeit von der KorngroBenverteilung her- 
ausragende Bedeutung. 

Die einzige Figur zeigt Absorptionsspektren von kol- 
loidalem M0S2 bzw. WSe2 und als Einblendung zum 
Vergleich die Absorptionsspektren derselben Matena- 
lien, jedoch als Film- 

Die Absorption ist auf der Ordinate in wulkurlicher 
Einheit angegeben. Mit den Buchstaben A bis L>sind die 
in den Spektren von KoUoid- bzw. Film-Material ent- 
sprechendenTeilebezeichnet. , . 

Zu dem in der Abbildung dargesteUten Ergebms fuhrt 
folgendes 

Beispiel 

1,5 g im Mfirser gepulvcrtcs M0S2 wird zu 150 ml 
Wasser gegeben und die Suspension mit 1 MHz Ultra- 
schaU wahrend 2 Stunden bei einer Intensitat von 2 
Watt/cm 2 beschaUt Die entstehende graugrune koUoi- 
dale Losung wird von nicht gelostem M0S2 abzentrifu- 
giert. Sie ist wochenlang haltbar, ohne daB es zur Ab- 
scheidung von M0S2 kommt Diese Losung kann fur die 
elektrochemische Abscheidung von fein verteiltem 
M0S2 auf Metalloberflachen oder zum Aufspntzen ver- 
wendet werden. 

Fiir optische Untersuchungen wird die Losung durch 
ein 450 nm Porennlter gegeben, urn die groBten Teil- 
chen zu entfernen. Das Filtrat ist durchsichtig und grun- 
gelb. Das Absorptionsspektrum besitzt die typischen 
Merkmale des Spektrums von MoS 2 -Film. Diese Lo- 
sung ist geeignet fur photochemische Zwecke, bei denen 
das M0S2 als Katalysator dient 

Die Abbildung zeigt auch das Spektrum von 
WSe2-L6sung, die analog erhalten wurde. 

Weitere Ultraschallbehandlung von 4 Stunden fuhrt 
zu einer Losung, in der das Absorptionsspektrum zu- 
gunsten starkerer Absorptionen im kurzwelligen Teil 
verandert ist. Die Losung enthalt dann im wesentUchen 
Teilchen mit 3 nm bis 5 nm Durchmesser, die sich in 
ihreil Halbleitereigenschaf ten — und somit in ihrer opti- 
schen Absorption — vom kompakten Material bzw. 
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groBeren Teilchen unterscheiden. 

Patentanspriiche 

1. Obergangsmetallchalkogenid mit Schichtgitter- 5 
struktur und einer Zusammensetzung nach der 
Formel MX 2 , mit M = Mo, Ru, Rh, W, Re, Os, Ir 
und X = S, Se t Te, gekennzeichnet durch eine 
KorngroBe des MX2- Materials in Bereichen zwi- 
schen mehreren 100 nm bis zu wenigen nm Durch- 10 
messer. 

2. Verfahren zur Herstellung von MX2-Material — 
mit M = Mo, Ru, Rh, W, Re, Os, Ir und X = S, Se, 
Te — in reproduzierbarer Verteilung der Korngro- 
Be, dadurch gekennzeichnet, daB 1 5 

- MX2- Material von beliebiger KorngroBe 
pulverisiert, 

- das pulverisierte MX2-Material in eine 
Flussigkeit gegeben und 

- die das MX 2 -Pulver enthaltende Flussigkeit 20 
einer Ultraschallbehandlung unterzogen wird, 
wodurch eine kolloidale Losung entsteht, in 
der die MX 2 -Materialteilchen in der ge- 
wiinschten KorngroBcnverteilung enthalten 
sind. 25 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB destilliertes Wasser als Flussigkeit fur 
die Bildung der kolloidalen Losung eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein organisches Losungsmittel als 30 
Flussigkeit fur die Bildung der kolloidalen Losung 
eingesetzt wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet daB die Ultraschallbe- 
handlung mit ca. 1 MHz und etwa 2 W/cm 2 durch- 35 
gefiihrt wird. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Ultraschallbe- 
handlung wahrend einer Dauer von ca. 60 Minuten 
erfolgt und eine Verlangerung einen groBeren An- 40 
teil von MX2-Teilchen kleinerer KorngroBe ergibt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB die kolloidale Losung 
zum Abtrennen von nicht in Dispersion iibergegan- 
genen MX 2 -Pulverteilchen zentrifugiert wird. 45 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB die kolloidale Losung 
zur Aussonderung dispergierter MX2-Teilchen be- 
stimmter KorngroBenyerteilungen filtriert wird. 

9. Verwendung von Obergangsmetallchalkogenid 50 
mit Schichtgitterstruktur, einer Zusammensetzung 
nach der Formel MX2 — mit M = Mo, Ru, Rh, W, 
Re, Os, Ir und X = S, Se, Te - und KorngroBen in 
Bereichen zwischen mehreren 100 nm bis zu weni- 
gen nm Durchmesser als Schmiermittel. 55 

10. Verwendung von Obergangsmetallchalkogenid 
mit Schichtgitterstruktur, einer Zusammensetzung 
nach der Formel MX2 — mit M = Mo, Ru, Rh, W, 
Re, Os, Ir und X = S, Se, Te — und KorngroBen in 
Bereichen zwischen mehreren 100 nm bis zu weni- 60 
gen nm Durchmesser als KorrosionsschutzmitteL 

11. Verwendung von Obergangsmetallchalkogenid 
mit Schichtgitterstruktur, einer Zusammensetzung 
nach der Formel MX2 — mit M = Mo, Ru, Rh, W, 
Re, Os, Ir und X «= S ; Se, Te - und KorngroBen in 65 
Bereichen zwischen mehreren 100 nm bis zu weni- 
gen nm Durchmesser als Quellcnmaterial, in Ab- 
hangigkeit von der KorngroBenverteilung, fur die 



Erzeugung von Materialschichten mit photochemi- 
schen, photoelektrischen bzw. elektrochemischen 
Eigenschaften. 
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